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Abstract 

Aq. dispersions of mixts. of 1 ,4-bis(2-benzoxazolyl)naphthalene (I) and II (R, R1 = H, CI, Me, CN, or Ph) were used as 
fluorescent whiteners for textiles contg. synthetic fibers, e.g. polyethylene terephthalate) (III), nylon 6, or cellulose 
triacetate. Thus, a fabric of 1 :1 Ill-cotton was impregnated with a dispersion contg. 0.5 g 1 :0.8 

1-1 ,4-bis[5-(4-chlorophenyl)-2-oxazolyl]benzene (II, R = R1 = CI) mixt./l. up to 60% liq. uptake, and dried 30 sec at 220°, giving 
a whiter fabric than one treated with a dispersion contg. only 0.5 g I or II (R = R1 = Cl)/I. 
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Verwendung von waftrigen Dispersionen von Mischungen aus Benz- 
oxazol- und Phenyloxazoldei'ivaten zum optischen Aufhellen 



Das l^-Bis-/benzoxazolyl-(2 , j7-naphthalin sowie dessen Sub- 
stitutionsprodukte sind als optische Aufliel lungs mitt el bereits 
aus den belgischen Patentschrif ten 663 227 und 701 91A bekannt, 

Als optischer Aufheller fiir Pasermaterialien, Papier, Seife, 
Waschmittel und Salben ist ferner das 1 , 4-Bis-/5 f -phenyl-oxa- 
zolyl-(2 , 27~ benzo1 aus der deutschen Patentschrif t 926 2^9 be- 
kannt . Dieses bekannte Produkt entspricht aber hinsichtlich des 
angestrebten Weiftgrades nicht den Anf orderungen der Praxis. 



Es wurde nun gefunden, daft Mischungen, insbesondere in Form von 
wafirigen Dispersionen aus einer Verbindung der Formel (I) 



(I) 




in welcher R und R 1 Wa»»erstof f atome oder Carboxy- oder niedere 
Carboalkoxygruppen bedeuten, und einer Verbindung der Formel 
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(ii) 



in velcher R" und R n 1 Vasserstoff- Oder Halogenatome, vorzugs- 
weise Chloratome, niedere Alkyl-, Phenyl-, niedere Alkoxy- , 
Carboxy- oder funk ti one 11 abgewandelte Carboxygruppen, wie bei- 
spielsweise eine Cyangruppe , niedere Carboalkoxygruppe Oder 
Carbonamidgruppe, bedeuten, ausgezeichnet zum optischon Auf- 
hellen von Textilmaterialien, welche ganz oder teilweise aus 
synthetischen Fasern, wie linearen Polyester-, Polyamid- oder 
Polyacrylnitrilf asern , ' bes tehen , geeignet sind# Diese Mischun- 
gen sind in ihrer Aufhellwirkung den Einzelkomponenten, aus 
denen sie bes tehen, sowohl hinsichtlich der BriUanz des Weifi- 
grades als auch hinsichtlich der Ausgiebigkeit deutlich iiber- 
legen und zeigen somit einen unervarteten synergistischen 
Ef f ekt • 

Dieser iiberraschende Ef f ekt , dafl sich die dispergierte Mischung 
von zwei Verbindungen der Pormel (I) und (II) in ihrer aufhel- 
lenden Wlrkung deutlich giinstiger verhalt als die Dispersion 
der Einzelkomponenten, konnte vor allem bei Textilmaterialien 
aus linearen Polyestern, aber auch bei anderen Synthesef asern, 
wie Polyamid und Polyacrylnitril 9 fes tgestellt werden* Man kann 
diese Mischung mit gutem Erfolg aber auch auf Mischgeweben, die 
aus linearen Polyestern und anderen synthetischen oder natiir- 
lichen Faaern, namentlich hydroxygruppenhaltigen Fasern, ins- 
besondere Baumwolle oder regenerierten Cellulosef asern, be- 
s tehen, verwenden. 

Die Uberlegenheit der erf indungsgemaflen Mischungen gegeniiber 
ihren Einzelkomponenten ist bei alien ublicheri Applikat ions- 
verfahren gegeben. Dies gilt sowohl fur Ausziehverf ahren bei 
Temperaturen bis etwa l4o°C mit und ohne Zusatz von Carriern, 
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als auch fur Klotzverfahren, bei denen die Textilmaterialien 
mit der die Aufheller enthaltenden Behandlungsf lo tte getrankt, 
anschlieBend auf einen Feuchtigkeitsgehalt von etwa 20 bis etwa 
100 % abgequetscht und im Anschlufi daran - gegebenenf alls nach 
Zwis chentr o cknung - mit Trockenhitze oder Dampf bei etwa " 100 
bis etwa 250°C behandelt werden. 

Die Lichtbestandigkeit der Weiflgrade f die mit den erfindungs- 
gemaBen Mischungen erzielt werden, ist gege.miber der Lichtecht- 
heit der Auf hellungen, die rait den Einzelkotnponenten der all- 
gemeinen Formel (II) erhalten werden konnen, betrachtlich ver- 
bessert • 

Der angefiihrte synergistische Effekt erstreckt sich iiber einen 
weiten Mischungsbereich der Verbindungen (I) und (II). Eine 
WeiBgraderhohung kann erreicht werden, wenn auf 1 Gewichtsteil 
der Verbindung (I) etwa 0,1 bis etwa 10 Gewichtsteile der Ver- 
bindung (II) eingesetzt werden. Vorzugsweise werden auf 1 Ge- 
wichtsteil der Verbindung (I) etwa 0,1 bis etwa 2 Gewichtsteile 
der Verbindung (II) zur Anwendung gebracht. 

Nach dam in der deutschen Patentschrif t 926 249 beschriebenen 
Verfahren wurden die in der folgenden Tabelle 1 angegebenen, 
in der Litoratur noch nicht beschriebenen, substituierten 
1 f 'i-Dis-^5 1 -phenyl-oxazolyl-( 2 f j7 r -benzol- Verbindungen herge- 
stellt und a3.s Mischungskomponenten (II) eingesetzt. 
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Tabell 1: 

Kons t i tut ion S chme 1 zpunkt 




Die letztgenannte Verbindung kann nach bekannten Methoden in 
das entsprechende Carbonamid, die Carbonsaure und deren Ester 
umgewandelt werden. Die Carbonsaureester sind auch gut durch 
die Ringschlufireaktion nacli der deutschen Patentschrift 926 2^9 
unter Verwendung von entsprechenden Carboalkoxy-phenacylaminen 
zuganglich. In analoger Weise erhalt man die alkoxy-substi- 
tuierten Verbindungen. 

Die in Tabelle 2 angefiihrten Verbindungen wurden durch Umset- 
zung des Saurechlorids des 2- (p-Carboxy-phenyl ) -5-phenyl- 
oxazols mit dem p-Chlor bzw. p-Me thyl-phenacylamin zu den ent- 
sprechenden Acylaminoverbindungen und nachfolgenden Oxazolring- 
schlufl mit Hilfe von Schwef elsaure in Anlehnung an das in der 
vorstehend g naxuiten Patentschrift beschriebene Verfahren " 
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erhalten. 
Tabelle 2; 

Constitution Schmelzpunkt 




Von den aus den belgischen PatentschriTten 663 227 und 701 9lk 
bekannten Verbindungen der Formel (I) konunen insbesondere das 
1 ,4-Bis-/benzoxazolyl-(2 , 27-naphthalin 1 das 1 t 4-Bis-/5' -carboxy- 
benzoxazolyl-{2 f j7- na P hthalin und das 1 » 4-Bis-/5 1 -carbomethoxy- 
benzoxazolyl-(2 l _)7^~ na P hthalin ±il Betracht, 

Bex der Herstellung der Dispersionen bedient man sich der iib- 
lichen Dispergierungs- und Stabilisierungsmittel , z. B. oxathy- 
lierter Alkylphenole , vie oxathyliertem Nonylphenol oder Di- 
(methoxymethyl) -anisol t ferner teilweise verseifter Polyvinyl - 
alkohole verschiedener Kettenlange und verschiedenen Restge- 
haltes an Polyvinylacetat • Als Mahlaggregat zur Erzielung gut 
dispergierbarer Produkte kdnnen Kugelmuhlen , Kolloidmuhlen, 
Perlmiihlen oder Dispersionskneter eingesetzt werden, Es ist 
auch moglich, die Binzelkomponenten mit den angegebenen Vertei- 
lungsmitteln fiir sich zu dispergieren und in dispergierter Form 
zu mis chen* 

In den nachf olgenden Beispielen bed ut n Prozentangaben Ge- 
wichtsproz nt und Teile G wichtateil ♦ 
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Beispiel 1: 

Ein Gewirke aus Polyathylenglykolterephthalatf aden wird im 
Verbal tnis 1 : 10 in einer Flotte behandelt , die 1 g/l Natrium- 
chlorit, 1 g/l Tetranatriumpyrophosphat , 1 g/l Zitronensaure 
und in dispergierter Form 0,06 g/l einer Mischung, bestehend 
aus 1 Teil der Verbindung (III) ' 




(III) 



und 1 Teil der Verbindung (IV) 



(IV) 



sowie 2 g/l Benzoesauremethylester als Carrier enthalt. Das 
Gewirke mirde in dieser Losung 60 Minuten bei 120°C behandelt 
und im Anschlufl wie iiblich gespult und getrocknet. 

Das so behandelte Gewirke zeigt einen sehr hohen Weiligrad, der 
deutlich brillanter ist als der, den man unter sonst gleichen . 
Bedingungen erhalt , wenn jeweils 0,06 g/l der Einzelkomponenten 
der angegebenen Mischung eingesetzt verden. 

Die in Beispiel 1 angegebene Dispersion kann in folgender 
Weise hergestellt werden: 

Die Verbindungen (III) und (IV) werden im angegebenen Mengen- 
vorhaltnia grob gemischt und in etwa die doppelte Menge Wasser 
eingetragen, welches als Dispergierungsmittel in Gemisch aus 
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gl ichen Teilen eines Anlagerungsprodukt s von 20 Mol Athyien- 
oxid an 1 Mol Nonylphenol und eines mit Dimethylsulf at methy- 
lierten Kondensationsproduktes aus Phenol mit k Mol Formalde- 
hyd, sowie einen teilweise verseifton Polyvinylalkohol (K-Wert 
50) enthalt. Das Gemisch wird auf einer Perlmiihle einer Fein- 
vermahlung unterworfen, bis etwa die Halfte aller Teilchen 
eine Grofte urn 1 JUr aufweisen. AnschlieBend wird mit Wasser auf 
eine Konzentration von 10 bezogen auf das Aufhellergemisch , 
auf ge full t. 

Beispiel 2: 

Ein Gevebe bestehend aus einer Mischung von Polyathylenglykol- 
terephthalatfaden und Baumwolle ira Verhaltnis 50 : 50 wird mit 
einer Dispersion getrankt, die 0,5 g/l einer Mischung aus 1 
Teil der Verbindung (III) und 0,8 Teilender Verbindung (V) 




enthalt. Das so irapragnierte Textilmaterial wird zwischen Wal- 
zen abgequetscht , bis es nur noch 60 % seines Trockengewichtes 
an Fliissigkeit enthalt, AnschlieBend wird das Gewebe 30 Se- 
kunden einer Heiflluf tbehandlung von 220°C unterzogen. 
Das so bchandelte Textilgut weist einen ausgezeichneten Weift- 
grad auf, der hoher ist als der, der unter sonst gleichen Be- 
dingungen mit den Dispersionen erhalten wird, die 0,5 g/l der 
Binzelkomponenten der angegebenen Mischung enthalten. 

Beispiel 3 s 

Ein Gewirke aus Polyamid-6-f aden wurde mit einer Dispersion 
getrankt, die 0,8 g/l einer Mischung aus 10 Teilen der Ver- 
bindung (III) und 6 Teilen der Verbindung (VI) 
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(VI) 



enthalt. Das so getrankte Textilgut wurde zwischen Walzen auf 
einen Feuchtigkeitsgehalt von 50 % abgequetscht und 60 Sekun- 
don bei 103°C gedampft. 

Das Gewirke zeigt einen husgezeichneten WeiAgrad, der wesent- 
lich brillanter ist als der, der unter sonst gleichen Bedin- 
gungen mit den Dispersionen erhalten wird, die 0,8 g/1 der 
Einzelkomponenten der angegebenen Mischung enthalten. 

Deispiel 4: 

Gevaschcnes Stranggarn aus Cellulose-Triacetat, Nm 80/ 2^ wurde 
in einem Farbeapparat im Flottenverhaltnis i : kO mit einem 
Bad behandelt, welches 1 g/l Natriumchlorit und 0,05 g/l einer 
Mischung, bestehend aus 1 Teil der Verbindung (III) und 1,5 
Teilert der Verbindung (VII) enthalt. 




(VII) 



Dem Bad wird ferner soviel Ameisensaure zugesetzt, bis sich 
ein pH-Wert von 3,8 einstellt. Man bringt das Bad in 20 Minu- 
ten auf Kochtemperatur und belalit bei standiger Flottenzirku- 
lation 60 Minuten bei dieser Temperatur. 

AnschlieBend wird der Apparat auf 70°C abgekiihlt und das 
Material bei standig sinkender Temperatur 20 Minuten gespult. 

Das so gebleichte und optisch aufgehellte Triace tatgarn zeich- 
net sich durch einen ausgezeichneten , schwach rotstichigen 
Weifigrad aus. 
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Patentanspriiche ; 

1. Mischungen aus einer Verbindung der Formel (I) 



R 




R« 



(I) 



in welcher R und R* Wasserstoffatome oder Carboxy- oder niedere 
Carboalkoxygruppen bedeuten* und einer Yerbindung der Formel 



in welcher R" und R" 9 Wasserstoff- oder Halogenatome % niedere 
Alkyl- t Phenyl- , niedere Alkoxy- % Carboxy- oder funktionell 
abgevandelto Carboxygruppen bedeuten. 

2. Mischungen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichne t , daB sie 
pro Gewichtsteil der Verbindung der Formel I 0 f l bis 10 Ge- 
wichtsteile dez- Verbindung der Formel II enthalten* 

3. Mischungen nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet , 
dafi sie pro Gewichtsteil der Yerbindung der Formel I 0,2 bis 
2 Gewichtsteilo der Verbindung der Formel II enthalten. 

km WaJBrige Dispersionen, gekennzeichnet durch einen Gehalt an 
einer Verbindung der Formel (I) 



(II) 



N 
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in welcher R und R' Wasserstoffatome Oder Carboxy- oder niedere 
Carboalkoxygruppen bedeuten, und einer Verbindung der Formel 
(II) 

\ 




(II) 



in welcher R" und R ,M Wasserstoff- oder Halogenatome, niedere 
Alkyl-, Phenyl-, niedere Alkoxy- , Carboxy- oder funktionell 
abgewandelte Carboxygruppen bedeuten* 

5« Diflpersionen nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet , daft 
sie pro Gewicht steal der Verbindung der Formel I 0,1 bis 10 
Gewichtsteile der Verbindung der Formel II enthalten# 

6. Dispersionen nach Anspruch k und 5* dadurch gekennzeichnet, 
dai* sie pro Gewicht s tell der Verbindung der Formel I 0,2 bis 
3; Gewichtsteile der Verbindung der Formel II enthalten. 

?• Verwendung von Mischungen einer Verbindung der Formel (T) 
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in welch r R und R' tfasserstof fatome od r Carboxy- oder nieder 
Carboalkoxygruppen bedeuten, und einer Verbindung der Formal . 
(II) 

in welcher R" und R ,M Wasserstoff- oder Halogenatome , niedere 
Alkyl-, Phenyl-, niedere Alkoxy- t Carboxy- oder funktionell 
abgewandelte Carboxygruppen bedeuten, als optische Aufhellungs- 
mittel Tiir Textilmaterialien, welche ganz oder teilweise aus 
synthetischen Fasern bestehen, 

(^&} Verfahren zum optischen Aufhellen von Textilmaterialien, 
welche ganz oder teilweise aus synthetischen Fasern bestehen, 
dadurch gekennzeichnet , daft man die Materialien rait waBrigen 
Dispersionen mit einem Gehalt an einer Verbindung der Forme 1 (I) 



(I) 




in welcher R und R 1 Wasserstoff a tome oder Carboxy- oder niedere 
Carboalkoxygruppen bedeuten, und einer Verbindung der Formel 
(ID 



R"« 

(ID 



in welcher R !l und R" * Wasserstoff- oder Halogenatome, niedere 
Alkyl-, Ph nyl-, nied re Alkoxy-, Carboxy- oder funktionell 
abgewandelte Carboxygruppen bedeuten, behandelt, 
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